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Studies 00 Melamine Derivatives (Part 111) 
Acylation of Melamine with Chlorobenzoic Anhydrides. 
Yoshibumi OSHlMA， Hidehiko KITAJlMA， Mikio MATSUKI， 
Kiichi HA Y ASHI， Nobuyuki NISHlMURA 
Chlorobenzoic anhydrides were prepared from corresponding 0・，m-，or p-chlorobenzoic 
acid and acetic anhydride by the ordinary method. 0・ch1orobenzoicanhydride (mp 79-
800C) was obtained in 91. 4 % yield， m旬 ch1orobenzoicanhydride (mp 96. 5-70C)， in 92. 1 
% yield and p-chlorobenzoic anhydride (mp 190-20C)， in almost quantitative yield. 
The fol1owing new compounds (1-盟)were synthesized by acylation of melamine 
(Mj 'Jr diacetylmelamine (DAM) with 0・， m-， and p-chlorobenzoic anhydrides (0・， m-， 
p-CBA). 
Mono・0・chlorobenzoyldiacetylmelamine(1)， mp 245-70C， mono-m-chlorobenzoyldia-
cetylmelamine (II)， mp 293-50C and mono-p'・chlorobenzoyldiacetylmelamine (:nI)， mp 
315-60C were obtained from DAM and 0・， m-or p-CBA in the molar ratio of 1: 2 by 
fusion at about 200oC， respectively. 
Partial saponification of (1)， (JI)， and (][) with 5 % sodium hydroxide by heating 
at about 570C yielded mono-0・chlorobenzoylmelamine(町)， mp 260-10C， mono-m-chloro-
benzoylmelamine (V)， mp 223-40C， and mono-p-chlorobenzoylmelamine CVI)， mp 266-70C， 
respectively. These mono-substituents， (町一VI)are also obtainable by the boiling of M 
and か， m-， or p-CBA in pyridine or dioxane in the molar ratio of 1: 2. 
Di-0・chlorobenzoylmelamine(四)，mp 243-50C， di-m-chlorobenzoylmelamine (四)，mp
252-30C， and di-p-chlorobenzoylmelamine (IX)， mp 273-40C were respectively prepared 
by the reactions for a long period of time of those N and 0・CBA，or VI and p-CBA in 
pyridine， and V and m-CBA in dioxane in the molar ratio of 1 : 2. 
Reactions of M and 0・， m-， and p-CBA in the molar ratio of 1 : 4.5 at about 2000C 
respectively yieIded tri-0・chlorobenzoylmelamine(X)， mp 234-5ロC，廿i-m-chlorobenzoyl-
melamine (xI)， mp 219ー'20C，and tri-p-chlorobenzoylmelamine (班)， mp 263-40C. 
前報1)に準じ，メラミ Yとクロノレ安息香酸無水物類との反応について，その反応生成物を明か
にする目的で研究し，新しい12種の化合物 (1図 1-盟)を合成したので報告するo
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著者らの行った反応の経路およびその生成物を図示すると 1図のとおりであるo
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E. Ber1iner引の安息香酸から安息香酸無水物を合成する方法，すなわち無水酢酸と加熱する
方法をクロノレ安息香酸 (CB)に応用した。反応物の後処理はw.Anteurieth31 に従い，生成物
を氷冷下に2%炭酸ソーダ溶液で処理し，まじっている未反応の酸を除き，残査を適当な溶剤で再
結晶した。
例えば， m-CBAの場合には表7に見られるとおり，反応時間6時間で、は無7l<酢酸の理論倍数
は6倍が最適 (No.1...4)である。反応時間3時間では収率が低く， m句 CBの回収量も多く，時
間が足らないことがわかる (No.5) 0 原料を多量にした場合 (No.6)，少量の場合の最適条件
(No. 4)で行っても，収率は悪く，この場合は留出量を 1/3から 2/3に増すと (No.7)収率が
良くなる o
0・， m-および p-CBAについての最適条件は表 1のとおりであるo
表 1
CB I (AC)2U 車且 生 精製品
第 1結晶
mp，OC mp， OC 
なお酸無水物の生成を確める一手段として，これをアジモニア水と反応せしめて，酸アミドに
導いた。結果は次表のとおりであるo
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クロノレベyスー アミド CB 
(2) N-クロ}I，.ベンゾイ}I，.-N'，N'I・ジアセチルメラミン類 (I-sI)
ジアセチノレメラミ Y (DAM)と相当する CBAとをmol比 1:2で溶融反応せしめ，反応生成
物を Iの場合は熱アノレゴーノレで JIおよびEの場合は熱ベシゼンで抽出し，過剰の CBAと生成し
た相当する CBとを除き，残査として粗製品を得p 適当な溶剤で再結晶したo 1の場合， DAMが
回収きれないことから考えて，反応は相当程度に進んでいると思われるのに，収率が悪いのは
もアルコーノレに可成よく溶け，その溶液から共存する 0・CBAおよび 0・CB等と Iを分離しを
回収し難いこと
が一因と考えら
れる。溶融反応
中に生じた相当
する CBはいく
らか昇華し，反
応器壁に析出し
また一部は当然
にげるので，相
表 2 
粗生成物
当する CBの生成量を熱溶剤処理液から確められなかった。反応条件および生成物をまとめると表
2のとおりである。
(3) N-ク口}I，.ベンゾイルメラミン類(町-w)
ピリ V/'またはジオキサンを溶媒とし，メラミシ (M)に対し相当する CBAを mol比 1:2
で煮沸反応せしめたo 180 ccのピリジyにはMが煮沸時完全に溶けていないが，反応の進むにつれ
て一部不溶のMは溶けて行く。この溶け終った点、から町および官の場合は1hrで， vの場合は約30
minで反応を終 表 3 
了した。次に減
圧にて溶媒を適
当な容量まで濃
縮し，生じた沈
澱を集め，適当
な溶剤で再結晶
した。
wおよびH
の場合はモノ置
換体の収率が比
精製品
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較的良好であったので，副生を予想されるジ置換体については精査しなかった。 Vの場合にはモノ
置換体の収率が 50%であったので，ロ液について詳しくしらべ，i/置換体の副生を確認した。溶
媒法における反応条件および生成物をまとめると表3のとおりであるo
溶媒法における N-クロノレペ yゾイノレメラミ Y類の生成を確めるために， I-]lを 5%カ性ソ
ーダ溶液で部分ケ Y化し，それぞれ相当する N-クロノレベンゾイノレメラミ y に導いたo この部分ケ
Y化の終点は所定の温度で5%カ性ソーダ溶液に完全にとけた点としたo 部分ケ Y化の温度は，例
えばEを原料としたときのように， 1000Cでは相当多量のMが生成しP アセナノレ基もベシゾイノレ基
も共に加水分解されるので高すぎる o 570C附近で反応せしめてからは相当高収率で部分ケジ
化できたが， ][およびEからはそれぞれ 42.9箔および 26%収率でVおよびwが得られ， ]lを用
いた場合は徴量のMを検出しているので，反応温度がまだやや高いと考えられる白
ケY化後塩酸で pH約8となし，生じた沈澱を集め，適当な溶剤で再結晶した。中性までもっ
て行くと，一部とれたクロノレベ y ，/イノレ基にもとずく相当する CBが共沈するので，例えばEを用
いた場合はエーテノレ処理を， 1IIを用いた場合は2%炭酸ソーダ処理を行った後再結晶した。反応条
件および 表 4
生成物を
まとめる
と表4の
とおりで
ある白
さき
に溶媒法
で得られ
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た1V， VおよびHが部分ケン化法で得られた町， vおよび百とそれぞれ全く同一物であることを混
融試験により確めた。
(4) N， N'.ジクロJl，.ベンゾイ1l，.メラミン類(四-1X)
町またはHのピリジシ溶液かVのジオキナシ溶液に相当する CBAを mol比 1:2で反応せし
めたo高度ペジゾイノレ置換体はこの溶媒に溶け易いので，反応後溶媒を減圧で濃縮しp 析出した沈
澱についていろいろの精製法を試みた。この反応においては，例えばEの場合に見られるよ 5に，
未反応、モノ置換体，主生成v置換体，副生トリ置換体の存在が予想されるから，各々の場合分離に
は困難をきわめた白 Eの場合，約 40%も原料が回収される反応条件で，すでに相当量のトリ置換
体が生じているo結果をまとめると表5のとおりであるo
表 5
Nゾク， N'-ジ ピリ ジオキ
反時h応間r 1l1宍置F換g〆F 体 生成ジ置換体 I置粁換体ロJレベジ 原 料 CBA イノレメラ ジシ サシ
mp， oc 1 g I持%1:精p.製 0品C I g ミン g g cc cc 
百[ 1 2 100 
2 一 100 
2 100 7 I o. 4 I 272 -3 I o.3 I 20 I 273 - 4 仏
なおm-体である珊の場合に，唖1molとアノレコー ノレlmolとの溶媒和生成物と推定される mp
251-20Cのジ置換体を得た。
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(5) N， N'， N'んトリクロルベンゾイ)(..メラミン類 (X-Xo
Mと相当する CBAとをmol比1: 4.5， 2000C附近において 20min溶融せしめ，固化した残
査について， xおよび班の場合は熱ベシゼ y で， XIの場合は熱アノレゴーノレで処理し，過剰の CBA
および生成した相当する CBを溶出し，残査を適当な溶剤で再結晶した。この溶融反応においても
生成したCBの一部は昇華し，反応容器壁に析出したり，反応系外に飛散するのが見られた。
m-体である XIの場合にの長，溶媒和生成物が生じ， XI 1 molに対し，ベシゼシは 1mol，ア
ノレコー ノレは F/2
molがそれぞれ
溶媒和すると推
定したo
結果をまと
めると表6のと
おりである凸
ジ置換体班
N， N/~百九
トリクロノレ
ベγソイノレ
6 
精製品
mp， oc 
-IXから，それぞれ相当する X-XI[を導く合成実験は前報11の知見により困難が予想されるので行
わなかったO
実 験 之 部
( 1 ) ク口)(..安息香酸無水物類の合成
(i) m-クロノレ安息香酸無水物 (m-CBA)の合成
原料 m-クロノレ安息香酸 (m-CB)は m- トノレイジンを文献 (4，5)により m-クロノレトノレエ
y となし，次に文献 (6)に従い合成したo mp 153-40C。
m-CB50 gと無水酢酸 98g(対理論量の6倍〉を硝子製三段精留器を附した300ccの丸底プ
ラスコ内で加熱し，生成酢酸および無水酢酸をゆるやかに蒸留せしめつつ 6hr反応(最初の 2hr 
は還流のみ〉せしめた(留出量，約 62g)。一夜放置， 沈澱が出なかったので減圧蒸留(留出量約
20 g)し，氷冷，ロ過(ロ液 (A))し， mp 96-70Cの生成物 31.8gを得た。これを氷冷下，
2箔炭酸ソーダ水溶液60ccで処理し，附着している無水酢酸および未反応m-CBを除き，水洗
乾燥してm句 CBA，mp96ーrc，30.1gを得た口ロ液Aを減圧濃縮し，同様に処理してmp95-60C
表 7
m-CBA 回収
第 2 桔品J竺|竺|土竺
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の m-CBA， 13.3 gを得たので， m-CBAの収量は 43.4g (対理論収率 92.1%)である。アル
コーノレより再結晶したものの mpは 96.5-70C(別法による文献値ヘ mp95-5.50C)であったo
種々条件を変えて行った実験結果は表 7のとおりであるo
m-CBA (mp96~70C) 2 gを 20ccのフラスコにとり，アセト/'1 ccで湿らし)28 %アy
モニア水 3ccを加え，還流冷却器を附して 450Cの湯浴上で1時間反応せしめ，放冷，ロ過，水
洗，乾燥して mp129-310Cのm喝クロノレベンズアミド(別法による文献値31，mp 132-30C) 0.8g 
(対理論収率75.9%)を得，ロ液に5N塩酸 10ccを加えて酸性とし，ロ過，水洗，乾燥して mp
149-510Cのm-CB， 1 g (対理論収率 94.3%)を得た白
(ii) 0・および p-クロノレ安息香酸無水物 (0・および p-CBA)の合成日}
m-CBAの場合と同様にして，か CB(mp 138-90C) 50 gおよび無水酢酸 326g (対理論量
の20倍)から粗 0・CBAが対理論収率 91.4%でP また p-CB (mp 234-50C) 50 gおよび無水酢
酸 241g (対理論量の15倍)から組 p-CBAがほとんど定量的収率で得られた。アルコーノレから再
結晶した 0・CBAはmp79-800Cを，ペ yゼシから再結晶したp-CBAはmp190-20Cを示したD
(2) Nー クロ)(，ベンゾイ}(，-N'，Nにジアセチルメラミン類の合成
( i ) モノ 0・クロノレベ yゾイノレジアセチノレメラミン(1 ) 
100 ccの磁性ビーカーにジアセナノレメラミシ (DAM)(mp 299-3000C) 5 gと0・CBA(mp 
79-80口C)14gを入れ， ~由浴上で 198-200 0C に 30min 溶融せしめ，放冷，熱アノレコーノレ 50ccで
抽出(抽出液 (B))し，淡カツ色残査として mp239-410Cの粗1，3.8gを得た。 4回アノレコー
ノレより再結晶して mp245-70Cの1(N，実験値 24.28%，計算値 24.10%; キVレン上， 2mm
Hgで6hr乾燥)を得たD 熱アノレコーノレ抽出液Bを放冷し，集めた沈澱から， mp 241-30Cの組I
0.4 gを分離したので，粗 Iの収量は 4.2g (対理論収率 50.7%)であるo
(ii) モノ m-クロノレベンゾイノレジアセチノレメラミン(1I)
DAM 5gとm-CBA (mp 96.5-rC) 14 gとを同織に反応せしめ，熱ベシゼン 50ccで抽
出し，残査として mp289-930Cの粗1I， 7.7 g (対理論収率 92.7%)を得た。 4回ニトロベンゼ
Yより再結品して mp293-50Cの1I (N，実験値 23.86%，計算値 24.10%;キννシ上 4mm
Hgで 12hr乾燥)を得た。
(iii) モノ p-クロノレベンプイノレジアセチノレメラミ/'(]I[) 
DAM 5gとp-CBA (mp 190-20C) 14 gとを同様に反応せしめ，熱ベyぜ/'42 ccおよび
150 ccで2回抽出 L，残査として mp309-310oCの粗]1[， 7.8g (対理論収率 94%)を得た。 4回
ニトロベyゼシより再結品して mp315-60Cの]1[(N，実験値 24.55%，計算値 24.10%;キV
Vン上 2mmHgで5hr乾燥)を得た。
(3) N-ウロJ[，ベンゾイ)(，メラミン類の合成
( i ) モノ 0・クロノレベンゾイノレメラミシ(lV)
a. モノ 0・クロノレペシゾイノレジアセチノレメラミン(1 )の部分ケン化
1 (mp 244-60C) 2 gを50ccのプラスゴに入れ，少量のアノレコーノレで湿らし 5筋力性ソ
ーダ水溶液 18ccを加え，湯浴上で 590Cに5min間加温し，熱ロ過して不溶物を除き，放冷し，
濃塩酸0.9ccを加えて pH約8となし，生じた沈澱を集め， mp 256-80Cの粗町， 1.2g (対理論
収率 79%)を得たロ 3回アノレコーノレより再結晶してP 針晶 mp260-PCの百 (N，実験値 31.57
?-6，計算値31.76 %; キV レン上 2mmHgで 5hr乾燥)を得た。
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b. 0司 CBAによるメラミンのモノアVノレ化
還流凝縮器を附した300ccのプラスコにメラミ/'(M) (mp 349-500C) 0.5 g， 0・CBA(mp 
79-800C) 2.3 gおよびピリジン 180ccを加え， 2 hr 20 min煮沸反応せしめ，次にピリジンを約
10 ccまで減圧濃縮し，放冷，ロ過して mp75-200口Cの物質1.5gを得た。熱ベ γゼン 10ccで
処理し，残査として mp247-520Cの粗N0.7 g (対理論収率 70%)を得，アルコール 140ccよ
り再結品して mp258-60oCの町， 0.4 gを得た。このものを前法で‘得たEの標品と混融試験して
一致を見た。
ピ!li/ンの代りにジオキヲナ yを用い，全く同様の処方で 3hr反応せしめ，同様に後処理して
mp 245-550Cの粗N0.5g (対理論収率50%)を得た。アルコールより再結品したものはmp258-
600Cを示し，前法で得た町の標品と混融試験して一致を見た。
(ii) モノ m-クロノレベンゾイノレメラミン (V)
a. モノ m-クロノレペyゾイノレジアセナノレメラミシ (JI)の部分ケン化
][ (mp 292-50C) 2.8 gをアノレコー ノレ3ccでよくねり， 55ぢカ性ソーダ水溶液25ccを加え，
56-70Cで5min間子動捜持しつつ反応せしめ，放冷，ロ過し，ロ液に濃塩酸1.5ccを加え pH約
7となし，生じた沈澱を熱エーテノレ 100ccで処理し，残査として mp212-30Cの物質1.6gを得
た口アノレゴー ノレから 1回再結晶して得られたmp220-20Cの粗V，0.9 g (対理論収率 42.9%)を
更にアノレコー ノレより 4回再結晶して mp223-40CのV(N，実験値 31.99箔，計算値 31.76 %; 
キVレン上 3mmHgで4hr乾燥)を得たロ
b. m-CBAによるメラミ γのモノアνノレ化
300 ccのプラスコにM (mp 349-500C) 0.5 gを入れ，ピリジシ 180ccを加えて 30min煮沸
し，放冷して l000Cになってから m-CBA (mp 96. 5-70C) 2.3 gを加え， 1 hr煮沸反応(煮沸
後15minでM は完全にとけた〉せしめた口減圧にてピ !li//'を約30ccまで濃縮し，放冷，ロ過
(ロ液 (C)) して mp218-90Cの粗V0.5 g (対理論収率 50%)を得た。アノレコーノレ 30ccより
再結品したものは mp223-40Cを示し，前記Vの標品と混融試験して一致を見た白
口被Cは10cc， 5 cc， 2 ccまでと 3段に減圧濃縮し，その都度，放冷，ロ過して沈澱を集め，
第1の沈澱から mp220-1口Cの粗V，0.02gを，第2沈澱から mp332-80Cの粗M，0.03gを，
第3の沈澱から mp226-70CでU置換体唖の標品と混融して融点降下をしないもの 0.04gを，そ
れぞれ得た。最後のピリ ジンロ液には m句 CB1gが含まれていた凸
ピリジ γの代りに金属ナトリヲムで乾燥したジキナン 200ccを用い，同一処方で 1hr煮揖反
応 (Mは約 40minで完全にとけた〉せしめF 減圧下で約 70ccまで濃縮し，放冷，ロ過し， mp 
222-30Cの粗V0.6 g (対理論収率 60箔〕を得た。アルコーノレ 25ccより再結品したものは mp
223-40Cを示し，前記Vの標品と混融試験して一致を見た。
(ii) モノ p-クロノレベンゾイノレメラミン(日)
a. モノ p-クロノレペ yゾイノレジアセナノレメラミ/'(1Il)の部分ケ y化
1I (mp 309-100C) 3 gを5%カ性ソーダ水溶液 29ccと50-1OOoCに4min，1000Cに6min
反応せしめ，放冷，組M (mp 338-9口C)0.7 gをロ別し，ロ液に濃塩酸1.3ccを加えて中性とな
し，生じた沈澱を集め， mp2290Cの物質19を得た。このものを冷時2%炭酸ブーダ水溶液35cc
で処理し，残査をピリジンから再結晶して mp266-70CのVI(N，実験値 31.68%，計算値 31.76 
%;キνレン上 2mmHgで5hr乾燥)O.lgを得た。
JB:1gに5%カ性ソーダ溶液 8ccを加え， 570Cに5min反応せしめ，全く同様に後処理し
て粗M (mp 3 41-2ロC)0.05 gとmp239-400Cの物質0.4gを得た。 後者をピリジンから再結晶
して得た mp264-50CのV1， 0.2 g (対理論収率 26%)は上記刊の標品と混融試験して一致を見
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た。
b. p-CBAによるメラミシのモノアVノレ化
M (mp 349-500C) 0.5 gとp-CBA (mp 190-30C) 2.3 gを300ccのプラスコに入れ，ピリ
ジシ 180ccを加え， 2hr煮沸反応せしめ，次にピリジンを約50ccまで濃縮し，放冷，ロ過，乾
燥して mp264-50CのVI，0.8 g (対理論収率 80%)を得た。このものを前法で得たHの標品と混
融試験して一致を見た。
ピリジシの代りにジオキサンを溶媒にして，同一処方により 3hr煮沸反応せしめ，同様に後
処理した場合にはmp263-40Cの百が0.4g(対理論収率4096，刊の標品と混融試験で一致〉得ら
れたo
(4) N，N'-ジクロ)J.，ベンゾイ)1-メラミン類の合成
(i) V 0・クロノレベ yゾイノレメラミ::/ (四)
N (mp2'ω-PC) 1 gと0・CBA(mp 79-800C) 2 gを300ccのプラスコに入れ，ピリジジ
100 ccを加え， 8hr煮沸反応せしめ，次に減圧にてピリジyを約 3ccまで濃縮し，放冷，水 2cc
を加え，生じた沈澱をロ過し， mp 75-120oCの物質0.7gを得た。これを熱ベンゼン 10ccで処理
し，残査として mp227-350Cの物質0.4gを得，アノレコー ノレ20ccより再結晶して mp240-10Cの
粗四 0.2g(対理論収率13%)を得た口アノレゴーノレより更に2回再結晶して針品mp243-50Cの四
(N，実験値 20.87%，計算値 20.84%;キ Vレシ上 2mmHgで5hr乾燥)を得た。
(ii) V m-クロノレペンゾイノレメラミ::/ (咽)
V (mp 223-40C) 1 gとm-CBA (mp 96. 5-70C) 2 gを300ccのプラスコに入れ，金属ナ
トリウムで乾燥したジオキナy100 ccを加え， 8 hr煮沸反応せしめ，次に減圧にてジオキサンを
約 10ccまで濃縮し，放冷，ロ過し， mp 169-2230Cの物質1.2gを得た。これを熱ベシゼYで2回
(30 cc， 20 cc)，熱水200ccで1回処理し，残査をアノレコーノレ 40ccより再結晶して mp230-10C 
の物質0.4gを得た。このものの極一部をキ V レンの沸点， 5mmHgで2hr乾燥したところ， mp 
1470Cの昇華物 (m-CBと推定)を認めたので，残りを熱エーテノレで3回 (50cc， 30 cc， 30 cc) 
処理し，残査として粗珊， mp 250-10C， O. 2 g (対理論収率13%)を得た。アルコーノレより3回再
結晶したものは mp251-20Cを示し，キ V レジ上 3mmHgで5hr乾燥すると mp252-30Cを示
し，このものの窒素分析値は咽のN労とよく一致 (N，実験値21.0796，計算値 20.84%) した。
なお乾燥減量から計算すると mp251-20Cのものは唖 1molにアノレコー ノレ 1molが溶媒和したも
のと推定されるo
(ii) v p-クロノレベンゾイノレメラミ::/(1X) 
百 (mp262-30C) 1 gとp-CBA (mp 190-30C) 2 gにピリ v:/100 ccを加え， 7hr煮沸反
応せしめ，次にピリジンを約10ccまで減圧濃縮し，放冷，ロ過し， mp257-80Cの未反応VI0.4 g 
を回収した。ロ液を更に5ccまで減圧濃縮し，放冷，生じた沈澱を集め， mp243-50Cの物質0.9g
を得た(ロ液 (D))0 このものをピリジンと水 (4:1)の混合溶剤から3回 (8cc， 5 cc， 3cc)再
結品して mp260-10Cの盟(後記する盟の標品と混融試験して一致)0.1 gを得た。この再結品ロ
液に水 1ccを加え，生じた沈澱を集め， mp 272-30Cの粗1x0.3 g (対理論収率20%)を得た白
このものをアノレコーノレより 4回再結晶して鱗片状結品 mp273-40Cの1x(N実験値 20.39%，計
算値20.84%;キ Vレン上2mmHgで5hr乾燥)を得た。ロ液Dからは粗 p-CB (mp 226-30oC 
) 1.5 gを得た。
メラミシ誘導体に関する研究(第 3報)
(5) N，N/，N'!.トリクロJt.ベンゾイJt.メラミン類の倉成
(i ) トリ 0・クロノレベ yゾイノレメラミ γ(X)
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直径約 3cmの試験管にM(mp 349-500C) 0.5 gと0・CBA(mp 79-800C) 5. 2 gを加え，
油搭上で200-50Cに20min溶融し，放冷，熱ペシゼy25ccを加え，残査として mp80-1150Cの
物質 2.4gを得た。このものをアルゴーノレ 22ccより再結晶して mp233-40Cの祖X1.1g(対理
論収率 52.8%)を得た。更にアノレコーノレから 3回再結晶して mp234-50CのX(N実験値 15.50
%，計算値 15.51%;キ Vレン上 2mmHgで6hr乾燥)を得た。前記熱べ yゼン処理液から 0・
CBA (mp 75-70C) 2.4 gを回収し，最初の再結晶アノレコーノレロ液より 0・CB(mp 138-41口C)
1.3gをf皐た。
(ii) トソ m-クロノレベy プイノレメラミ y (xO 
試験管にM (mp 349-500C) 0.5 gとm-CBA (mp 96. 5-70C) 5.2 gを加え，油浴上で200土
2口Cに20min溶融し，放冷して得られたmp83-1150Cの物質5.5gを熱アルコーノレ 20cc， 60 cc 
で2回処理し，残査として mp124-420C (分解〕の物質2.1gを得た。このものをキi/VYの沸点
で4mmHg， 7hr乾燥すると1.86 g， mp 219-210心(後記する Eの標品と混融試験して一致〉を
示し，乾燥減量からXI1 molにアノレコー ノレ 11/2molが溶媒和したものと推定され，収量 2.1gは
対理論収率 89%に相当するo このものをベジゼンから4回再結晶したものは2回にわたって mp
123-370Cを示し，キνレy上 4mmHgで 8hr乾燥すると mp219-22口Cを示し，この窒素分析
値は沼のN%によく一致した (N実験値 15.20箔，計算値 15.51%)。なお乾燥減量から計算する
と乾燥前の物質は XI1 molにベジゼジ 1molが溶媒和したものと推定されるo
(ii) トリ p-クロノレペY ゾイノレメラミ Y (XJ[) 
M (mp 349-500C) 0.5 gとp-CBA (gp 190-30C) 5. 2 gをよくまぜ，試験管に入れ，手動捜
持しつつ， 197-2050Cに20min溶融し，放冷，熱ベンゼY 300ccにて処理L..，残査を更に熱べy
ゼン 100ccで抽出(抽出液 (E))し， mp 259-60oCの粗盟， 1 g (対理論収率 48%)を得たo
このものをピソジ γ と水 (10:1)の混合溶剤から 9回再結品して，針晶 mp263-40Cの盟 (N実
験値 15.48%，計算値 15.51%;キVレY上 2mmHgで 5hr乾燥)を得た。また，ベンゼY抽
出液Eから mp260-10Cの粗班 0.1gを得たので、盟の収率は1.1g，対理論収率 52.8郊であるo
本研究費の一部は文部省科学研究費(昭28)によったo 記して感謝の意を表するo
「附記。本稿は日本化学会第8年会(昭30)および第9年会(昭31)において講演し，有機合
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